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High-melting diamide wax (I) comprises the reaction prod, of a 
mixt. oi dibasic carboxylic acid(s) (H) with >=6C or '"^nobasic 
carboxylic acid(s) III) with >=8C, contg. 5-95 mole-% (") . with a 
diamine (IV), pref. ethylenediamine (IVa). (ID P^^' /^^^^^P^^/"*^ 
and/or sebacic acid and (III) is a 12-18C acid. (I) is prepd. by 
adding (IV) slowly to hot (II) /(HD under nitrogen, with removal of 
the wLer formed/and heating l-3h at 230-290 degrees C. (I) are 
suitable for numerous applications where high-melting waxes are needed, 
e g!tigh melting asphalts and mastic resin and in high temp, stoving 
roLinas The m.pt. of (I) cna be varied easily withm the range 
140-22o!*prS ^50-220 degrees C by adjusting the (II) / (HI) ratio and 
the required degree of polymerisation can be obtd. 
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Patentanspriiche 

1 . yHochschmelzende Diamidwachse mit dem Dianin/Carbonsaure- 
^ Reaktionsprodukt, gekermsexchnet durch das Realctionspro- 
diilct eines Cenischs aus einer oder mehreren zweibasigen 
Carbonsaiire(n) mit v/enigstens 6 Kohlenstoffatomen oder 
einer oder mehreren einbasigen Carbonsaure(n) mit v/enig-. 
stens 8 Kohlenstoffatomen, v/obei die Dicarbonsaure(n) 
5 bis 95 Molprozent des Saizregemischs ausmacht. 

.2» Hochschmelzende Diamidwachse nach Anspruch 1 mit einem 
Schmelzpunlct von 150 bis 220°C, 

3» Hochschmelzende Diaraidv/achse nach Anspruch 1 oder 2 mit 
Ilthylendiarain als dem Diaiain^ 

4# Hochschmelzende Diaiaidv/achse nach einem der Anspriiche 1 
bis 3 mit Adipinsaure und/oder Sebacinsaure als'Dicarbon- 
sSlure# 

5. Hochschmelzende Diamidwachse nach einem der Anspriiche 1 
bis 4 mit einer C^g" C^g-Monocarbonsaure, 

6. Verfahren zur Herstellimg der hochschmelzenden Diamid- 
wachse gemafl einem der Anspriiche 1 bis 5, bei dem 

(a) Carbonsaure in einen Reaktionsbehalter gebracht und 
dieser auf eine vorgewahlte Teruperattir im Bereich 
von 110 bis 190^0 unter Stickstoff erhitzt^ 

(b) das Erhitzen beendet und, wenn die gev/ahlte Tempera- 
tur erreicht ist, mit dem Riihren unter langsamem Su- 
satz eines Diamins iiber v/enigstens 10 min, vorzugs- 
weise unter 60 min, begonnen und. das bei der Realction 
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gebildete Wasser abdestilliert, 

(c) das Realctionsgemisch auf eine Temperatur von 250 
bis 290^0 erhitzt und diese Temperatur wenigstens 
1 h, vorzugsv/eise 1 bis 3 h gehalten sov/ie 

(d) die Produkte gevronnen v/erden, 

dadiirch gekennzeichnet, daC in Stufe (a) ein Gecdsch 
von Sauren nit 5 bis 95 Molprozent einer oder mehre- 
rer zv/eibasiger Carbonsaiiren mit wenigstens 6 Kohlen- 
stoffatomen und entsprechend 95 bis 5 Molprozent einer 
Oder mehrerer einbasiger Carbonsauren mit v/enigstens 
8 Kohlenstoffatomen verv/endet wird. 
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Diamidwachse und Verfahren zu ihrer Herstellung 



Die Erfindung hezieht sich auf Diamidv/achse, insbesondere 
Bolche mit hohem Schmelzpunkt, sov/ie auf ein Verfahren zu 
ihrer Herstellung. 

aewShnliche Diamidwachae lassen sich durch die Pormel 

R - COHN - CHg « CHg - NH - COR (I^ 

darstellen und v/erden durch Umsetzen von Athylendiamin 
mit langkettigen Pettsauren hergestellt. 

\*ahrend sich diese Diamide fur viele Zwecke eignen, macht 
sie die Tgitsache, dafl sie im allgemeinen bei Temperaturen 
unter etvra 150°C schmelzen, zia- Verwendung auf bestimmten 
Anv;endungsbereichen unpraktisch, z.B, zur Ver\/endung in 
hochschmelzenden liastirdiarzen \md Asphalten sov/ie Hoch- 
temperatur-Einbrenniiberziigen. Es bestand daher schon lange 
ein Bedarf an V/achsen, die bei einer Temperatur iiber 140^0, 
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insbecondere im Bereich von 150 bis 220^0 schinelzen. 



Versuche zur Herstelltuig hochschmelzender Wachse der For- 
mel (I) dxirch Umsetzen von Athylendiamin mit einer Anzahl 
monofunktioneller Pettsauren alleine oder in Korabination 
liihrten nicht zur Herstellung von l/achsen mit einem Schmelz- 
punkt uber etv/a 150°C. 

Es ^^^lrde gefimden, daB die Einfiihrung einiger polyraerer 
Stoffe in die Diamidv/achse deren Schiaelzpiinkte er- 
hdhte, sondem zugleich dazu fiihrte, die ublichen "v/achs* 
ahnlichen" Eigenschaf ten zu zerstbren. 

Das Problem v/urde nun dadurch gelost, da£ das Diamin mit 
einea Gemisch aus Mono- und Dicarbonsauren mgesetzt wird, 
urn den begrenzten Polymerisationsgrad wahrend der tatsach.- 
licben Umsetzung zu fordem.. 

Die JSrfindung liefert folglich in einem Aspekt hbchschmel- 
zende Siaiiiidwachse, die das ReaJctionsprodiikt eines Diaioins 
und eines Gemischs einer oder mebrerer zv/eibasiger Carbon- 
sauren lait wenigstens 6 Kdhlenstoffatomen und einer oder 
mehrerer einbasiger Carbonsauren mit v/enigstens 8 Kohlen- 
stoffatomen umfassen, wobei die I)icarbonsaure-.(n) 5 bis 
95 Molprozent des SSuregemischs ausmacht bzw. ausmachen. 

GemaB einem v/eitefen Aspekt wird ein Verfahren zur Herstel- 
lung hochschmelzender Diamidv/achse angegeben, v/onach 

(a) ein Sauregemisch mit 5 bis 95 Molprozent einer oder 
mehrerer zweibasiger Carbonsauren mit \7enigstens 6 
Kohlenstoffatomen vnd entsprechend 95 bis 5 Molprozent 
einer oder mehrerer einbasiger Carbonsauren mit wenig- 
stens 8 Kohlenstoffatomen in einen Reaktionsbehalter 
gebracht und auf eine vorgewahlte Tempera tur im Bereich 



709883/0777 



'I " . 2730175 

von 110 Ms 190^0 unter Stickstoff erhitzt, 

(b) das Erhitzen beendet und, v/enn die gewahlte Tempera- 
tur einmal erreicht ist, mit dem Riihren irnter langsa- 
mem Zusatz eines Diamlns v/ahrend wenigstens 10 min, 
vorzugsweise luiter 60 min,begonnen und das bei der 
Reaction gebildete Wasser abdestilliert, 

(c) das Reaktionsgemisch auf eine Temperatur von 250 bis 
290°C erhitzt und diese Temperatur wenigstens 1 h> 
vorzugsweise 1 bis 3 b gehalten aowie 

(d) das Produkt gewonnen wird. 

Die Schinelzpunkte der erf indungsgenaflen \/achse bestimmeh 
sicb nacb dem Verbal tnis der verwendeten Mono- und Dicsur- 
bonsaure, und so konnen die Schmelzpunkte be liebig inner- 
halb des Bereichs von 140 bis 220^0, vorzugsweise 150 bis 
220^0, einfach durch Einstellen des Verbal tnisses von Mono- 
carbonsMure zu Dicarbonsaure variiert v/erden. 

Das zur Herstellung der erfindungsgemSBen Produkte ver\/en- 
dete Diamin ist bevorzugt Athylendianin, v/enngleich andere, 
wie Propylendiamin, Butylen- tmd Eexamethylendiamin in Be- 
tracht kommen. Das Diamin wird bevorzugt in der fur die Re- 
aktion erforderlichen Menge oder etwas dariiber verwendet. 
Der UberschuB destilliert ab^ Die Verwendung von CarbonsSu- 
re im UberschuB senkt normalen/eise den Schmelzpunkt des 
Wachses. 

Die bevorsugten Dicarbonsauren sind Adipinsaure und Sebacin- 
sslure, aber auch andere Dicarbonsauren koramen in Be tracht, 
wobei der Hauptfaktor gegen ihre Verwendung im Mangel ihrer 
handelsmSBigen Verfiigbarkeit liegt. Auch aromatische Dicar- 
bonssLureny z.B. Terephthalsauren, kommen in Betracht« 
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Die bevorzugten Monocarbonsauren sind C^g" C^g-SSuren, 
einschlieBlich Stearinsaure , Hyristlnsaure, Palraitinsaure 
und Laurinsaure, v/achse rnit interessanten Eigenschaften 
kiinnen unter Verv/endung von Montansaure, Haphthensaure 
Oder Oleinsaure oder von Gemischen einer oder raehrerer 
dieser Sauren niit Stearinsaure oder Laurinsaure hergestellt 
werden. 

Die Erfindung wird nachfolgend unter Bezugnahme auf die 
folgenden Beispiele weiter erlautert. 

Beisniel 1 

Stearinsaure (134 Gewichtsteile) und Sebacinsaure (25 Ge- 
vdchtsteile) '^rden in einen gasbeheizten ReaJctionsbehSl- 
ter aus rostfreiera StaM, ausgestattet lait einem Paddel- 
riihrer und verbunden rait einem Skrubber und unter Sticlc- 
stoff auf 160°C erhitzt, gebracht. Bei 160°C xnaie mit dea 
RUhren begonnen und das Ei-hitzen eingestellt. ithylendiamin 
(26 aewichtsteile) vmrden langsam Uber etv/a 30 min zuge- 
setzt, das gebildete V/asser vmrde abdestilliert und alle 
DSmpfe dea Slcrubber zugefiihrt. 

ITach Zusatz des gesaraten Aiains wurde wieder erv;acrat und 
die Temperatur auf 260°C erhoht und 2 h auf diesem Wert 
gehalten. Hun nicht mehr v/eiter erhitzt, und das 

. V/achs konnte sich auf 210 bis 220°C abkiihlen, in flache 
Pormen auslaufen und unter Stickstoff erkalten. 

Das so erhaltene Produkt war ein nahezu weifies bis hellgel- 
bes Wachs mit einem Schraelzpunkt von 208 C. 

BeisDiel 2 

Stearinsaure (148 Gewichtsteile), SebacinsSure (15 Gewichts- 
teile) und Athylendiainin .(26 Gewichtsteile) wurden, .wie in 
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Beispiel 1 beschrieben, zu einem V/achs mit einem Schmels- 
punkt Ton 188^0 uagesetzt. 

. Beispiel 3 

Laurlnsaure (100 Gev/ichtsteile), Sebacinsaure (25 Gewichts* 
telle) und Athylendiamln (26 Gewlchts telle) wurden, wie in 
Beispiel 1 beschrleben, zu einem V/achs mit einem Schmelz- 
pxmkt von 200 bis 210°C umgesetzt. 

Die V/achse dleser Belsplele mit Schmelzpunkten in der Gro- 
Benordnuiig von 200^0 sind nahezu weifl bis dxmkelgelb Oder 
heUfaraun. Sie haben EantziindungspunJcte (ohne Weiterbrennen) von oa. 280^ C; 
FlarmpunkteCmtt Weiterbrennen) von ca. .320^ G? elne Elndrixighaite von oa/ 4 his 
6 (5 sec/200 g/20^C) und sind tatsachlich unloslich in nie- 
deren Alkoholen, aliphatischen und aromatischen Kohlenwas- 
serstoffen und chlorierten Kohl env/ass erst of fen* Sie eignen 
sich fiir elne Vielzahl von Anwendungen, . bei denen hoch- 
schmelzende V/achs€ erforderlich slnd| z.B« bei hochschmel- 
zenden Asphalten und I4astixharzen iind beim Hochtemperatur- 
Einbrennen. 

Beispiel 4 

Adipinsaure (0,25 MolSquivalente ) , Stearinsaure (0,4 Hol- 
£Lquivalente), MontansSure (0,08 Hol^quivalente) und Ithy^ 
lendlamln (0,6 MolSiquivalente) vrurden nach dem Verfahren 
des Beispiels 1 zu einem \7achserzeugnis. mit. einem Schmelz- 
punkt von 201^0 umgesetzt# 

Beispiel 5 

Laurlnsaure (5,0 Gev/ichtsteile), Sebacinsauren (48,0 Ge- 
wichtsteile) und Hexamethylendiamin (51,3 Gewichtstelle) 
wurden nach dem Verfahren des Beispiels 1 zu einem V/achs 
mit einem Schmelzpunkt von et\/a 205^0 umgesetzt. 
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Die erfindungsgeniaGen Wachse koimen im gescliaolzenen Zu- 
stand erfolgreich auf einer Spanschneidemaschine behan- 
delt v/erden. Andererseits und vorzugsweise kaim das V/achs 
in GuBformen gegossen werden, worauf zum nachfolgenden 
Zerkleinern geschrotet und veimalilen v/ird. 
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